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К настоящему времени экспериментально по
казано [1, 2], что термические установки, реали
зующие вертикальный вариант метода Бриджмена,
могут использоваться для получения кристаллов
больших размеров и высокого качества, а основ
ными факторами, определяющими качество выра
щиваемого кристалла, являются состав кристалли
зуемого вещества, постоянство скорости роста
и форма фронта кристаллизации.
Однако, применение метода Бриджмена для
выращивания монокристаллов не всегда оказыва
ется успешным, и часто в кристаллах, выращивае
мых с помощью этого метода, наблюдается значи
тельная продольная пространственная неоднород
ность свойств (полосы роста), а при легировании
(самолегировании) могут появляться включения.
Мелкомасштабные продольные неоднородности
в кристаллах можно связать с формированием
вблизи фронта кристаллизации сравнительно бы
стро релаксирующих слоев расплава с изменением
плотности, которая возникает за счет температур
ной или концентрационной неоднородности,
а также изза неустойчивости конвективных пото
ков в расплаве [3]. Формирование и захват включе
ний растущим кристаллом традиционно связыва
ется [4] с неблагоприятной для роста формой
фронта кристаллизации.
На рис. 1 представлена фотография продольно
го разреза монокристалла ZnGeP2, выращенного
в многозонной термической установке с использо
ванием метода Бриджмена в вертикальном вариан
те [5].
Полосы роста в выращенном кристалле имеют
форму с четко выраженной вогнутостью в сторону
кристалла, и, следовательно, процесс роста прово
дился в неблагоприятных условиях, когда кристал
лизация осуществлялась от периферии к центру.
Концентрирование компонентов расплава, откло
няющихся по составу от стехиометрического,
в центральной части вызывает образование игло
образных включений и их захват растущим кри
сталлом. На рис. 2 представлен пример распреде
ления включений по объему выращенного кри
сталла, на котором виден их немонотонный харак
тер как по продольной, так и по поперечной коор
динатам среза, что свидетельствует о немонотон
ных изменениях скорости фронта кристаллизации
в процессе выращивания.
Рис. 1. Типичные полосы роста в ZnGeP2
«Тонкая структура» полос роста плохо различа
ется при визуальных исследованиях с помощью
микроскопа, но хорошо наблюдается при исполь
зовании растрового микроскопа после селективно
го травления срезов ZnGeP2. Природа этих полос
с периодом, слабо зависящим от состава расплава
и диаметра контейнера, вероятно связана с форми
рованием температурных флуктуаций вблизи
фронта кристаллизации. Однако, относительно
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природы полос с большими пространственными
(и, соответственно, временными) параметрами
трудно констатировать чтото определенное. Мож
но предположить, что, если ликвидировать круп
номасштабные неоднородности, связанные с не
стабильностью термических условий, то факторы,
маскирующие природу неустойчивости скорости
фронта кристаллизации, исчезнут или существен
но ослабнут. Тогда появится возможность оценить
влияние состава и конвективного движения рас
плава на процессы формирования полос роста,
что, в свою очередь, поможет решить вопросы
улучшения однородности кристаллов.
Рис. 2. Распределение включений по объему кристалла
ZnGeP2
Наиболее вероятной причиной появления круп
номасштабных неоднородностей является медлен
ное изменение температурного поля в рабочем
объеме термической установки, связанное с пере
мещением ростового контейнера и, соответствен
но, c изменением тепловых потоков, протекающих
через систему «расплав/кристалл» при непрерывно
изменяющемся соотношении их массовых долей.
Вариации температурного поля в рабочем объеме
установки приводят к изменениям скорости пере
мещения фронта кристаллизации и отклонениям
осевых скоростей роста кристалла от скорости пе
ремещения ростового контейнера. Ясно, что стаби
лизацию положения фронта кристаллизации
в условиях движения ростового контейнера с изме
няющимся соотношением массовых долей распла
ва и твердого вещества можно осуществить только
путем введения динамической коррекции темпера
турного поля в рабочем объеме установки.
Проблема заключается в том, что в настоящее
время нет технических средств контроля положе
ния фронта кристаллизации, его формы, фактиче
ских осевых скоростей роста, реализующихся не
посредственно в процессе выращивания кристал
лов. Их поведение можно оценить только после
проведения дорогостоящих и длительных экспери
ментов. Применение методов математического мо
делирования для сопровождения процесса выра
щивания кристаллов может сократить объем экс
периментальных работ и окажется эффективным,
если технологические работы и моделирование бу
дут замкнуты в едином цикле, на каждом шаге ко
торого параметры моделей корректируются по ре
зультатам измерений экспериментально получен
ных образцов, а результаты моделирования ис
пользуются в процессе выращивания кристаллов.
Целью работы является создание программно
алгоритмического обеспечения, предназначенного
для использования при стабилизации скорости пе
ремещения фронта кристаллизации в многозонной
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Рис. 3. Положение и форма фронта кристаллизации (а). Фрагмент рабочего объема установки (б). Осевые распределения
температуры для различных положений ростового контейнера (в). Обозначения: 1) кристалл; 2) расплав; 3) подставка
ростового контейнера; 4) нагревательные элементы; 5) теплопроводящие диски; T1, Т2 – осевые распределения темпе7
ратуры для h=0 и 12 см соответственно
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термической установке путем целенаправленного
изменения температурного поля в рабочем объеме.
Процесс выращивания кристаллов осуществля
ется следующим образом. В верхнюю часть рабоче
го объема установки загружается ростовой контей
нер, содержащий рабочее вещество и затравочный
кристалл (рис. 3, а). С помощью регуляторов мощ
ности нагревателей в рабочем объеме установки
реализуется осевое распределение температуры,
обеспечивающее необходимые термические усло
вия для выращивания кристаллов (рис. 3, в). На
чальное положение ростового контейнера подби
рается таким образом, чтобы верхняя часть затра
вочного кристалла находилась при температуре,
превышающей температуру плавления. Затем рос
товой контейнер с постоянной номинальной ско
ростью Vном медленно перемещается вниз вдоль оси
установки. Расплав проходит через точку плавле
ния и превращается в кристалл. В зоне рабочего
объема установки, рис. 3, б, происходят основные
физикохимические процессы кристаллизации,
сопровождающиеся выделением теплоты кристал
лизации, изменением соотношения объемов кри
сталла и расплава, приводящие к изменению тем
пературного поля. В результате фактическая осевая
скорость роста кристалла Vкр отклоняется от скоро
сти перемещения ростового контейнера, что не
благоприятно сказывается на пространственной
однородности кристалла. После того, как контей
нер переместился вниз на высоту расплава, счита
ется, что кристалл вырос, установка охлаждается,
и из нее извлекается выращенный кристалл.
Рис. 4. Зависимость безразмерной осевой скорости роста
кристалла от положения ростового контейнера (h):
1) исходная; 2) по программе коррекции термиче7
ских режимов
На рис. 4 приведены результаты модельных ис
следований [6] изменения безразмерной осевой
скорости роста кристалла v=Vкр/Vном в зависимости
от положения ростового контейнера относительно
установки h, которые находятся в согласии с ре
зультатами натурных экспериментов.
Анализ зависимости безразмерной скорости
роста кристалла от положения ростового контей
нера показывает, что весь процесс кристаллизации
можно разделить на 4 этапа. На первом этапе
(h~1…3 см) скорость роста кристалла ниже ско
рости перемещения ростового контейнера. На вто
ром этапе (h~3…5 см) происходит повышение
скорости роста кристалла, и она становится замет
но выше номинальной. На третьем этапе (5…9 см)
скорость роста кристалла стабилизируется, на че
твертом (h>9 см) снова начинает возрастать. Это
является неблагоприятным фактором, который
следует изменить, чтобы максимально уменьшить
отклонение фактической скорости роста от номи
нальной.
Анализ результатов моделирования также пока
зал, что выделенные этапы связаны как с кон
струкцией нижней части ампулы, так и с располо
жением ростового контейнера относительно нагре
вательных модулей термической установки. В со
ответствии с этим для стабилизации температурно
го поля в рабочем объеме установки предложено
разделить весь процесс кристаллизации на N ин
тервалов, соответствующих различному положе
нию ростового контейнера. Каждый из интервалов
характеризуется собственным распределением
уставок регуляторов мощности и, соответственно,
осевым распределением температуры в рабочем
объеме установки, что позволяет корректировать
распределение температуры таким образом, чтобы
минимизировать отклонения безразмерной скоро
сти роста кристалла от единицы.
Алгоритм коррекции уставок регуляторов мощ
ности для стабилизации скорости фронта кристал
лизации заключается в следующем.
1. На этапе калибровки термической установки
создается пакет калибровочных математиче
ских моделей тепловых процессов [7], соответ
ствующих N положениям макета ростового
контейнера относительно установки. Модели
учитывают различное положение макета росто
вого контейнера и, соответственно, изменение
условий теплопередачи в рабочем объеме уста
новки. Предполагается, что ампула заполнена
макетным веществом с теплофизическими
свойствами, близкими к рабочему веществу.
2. В каждой из моделей с помощью задания уста
вок регуляторов мощности, соответствующих
iму интервалу этапа кристаллизации, рассчи
тывается промежуточное температурное поле.
При этом осевые распределения температуры
в рабочем объеме различаются (рис. 3, в).
3. По результатам моделирования оцениваются
положения изотермы кристаллизации для каж
дого положения макета ростового контейнера
относительно термической установки.
4. Уставки регуляторов мощности нагревателей
верхней (Н1–Н10 (Н1–Н9 на рис. 5, б, не пока
заны)), нижней тепловых зон (Н25–Н30
(Н27–Н30 на рис. 5, б, не показаны)) и внеш
них нагревателей градиентной зоны (Н18–Н24)
(рис. 5, б) фиксируются, а уставки регуляторов
внутренних нагревателей градиентной зоны
(Н11–Н17) варьируются таким образом, чтобы
обеспечить исходное положение изотермы кри
сталлизации.
5. Уставки регуляторов, полученные для каждого
положения макета ростового контейнера, ис
пользуются для составления программы дина
v
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мической коррекции термических режимов тех
нологического процесса выращивания кристал
ла (таблица), привязанной к фактическому по
ложению ростового контейнера в термической
установке.
Таблица. Изменения уставок (T, °С) регуляторов мощно7
сти в зависимости от положения ростового кон7
тейнера h 
Результаты проверки эффективности предло
женного подхода методом математического моде
лирования тепловых процессов в термической
установке с учетом процессов в ростовом контей
нере при дискретных его положениях с шагом
1 см представлены на рис. 5.
Применение программы коррекции термиче
ских режимов технологического процесса дает воз
можность снизить отклонения осевой скорости рос
та кристалла от номинальной. Отклонения на пер
вом этапе связаны с конструкцией ампулы (кониче
ская часть), затем после выхода на стационарный
диаметр (участок от 4го см), безразмерная скорость
роста кристалла стабилизируется и превышает но
минальную всего на 5 %. После 11го см скорость
роста кристалла увеличивается. Это связано с раз
личием теплофизических свойств макетного и рабо
чего веществ, а также с тем, что начиная с 11го см
нижняя часть ампулы входит в область влияния
верхнего теплопроводящего диска, что приводит к
понижению температуры в нижней части ампулы
и возрастанию скорости роста кристалла в конце
процесса, которое полностью компенсировать
не удается.
Рис. 5. Положение и форма фронта кристаллизации (а).
Фрагмент рабочего объема многозонной термиче7
ской установки (б). Обозначения: 1) кристалл; 2) рас7
плав; 3) подставка ростового контейнера; 4) положе7
ние фронта кристаллизации без коррекции термиче7
ских режимов; Н10–Н26 – нагреватели
Снижение отклонений осевых скоростей роста
от номинальной должно привести к повышению
пространственной однородности выращиваемых
кристаллов. Предложенный алгоритм проходит ап
робацию при выращивании монокристаллов
ZnGeP2 в ИМКЭС СО РАН, г. Томск.
Выводы
1. Разработан пакет калибровочных математиче
ских моделей, который позволяет получить ин
формацию об изменениях температурного поля
установки в процессе выращивания кристалла
в многозонной установке Бриджмена.
2. Исследована зависимость изменения осевой
скорости роста кристалла от положения росто
вого контейнера относительно термической
установки.
3. Показано, что применение непрерывной кор
рекции температурных режимов позволяет ста
билизировать скорость роста кристаллов.
0 ?? 3 ?? 6 ?? 9 ?? 12 ??
? ?
h, см 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13
№ этапа I II III IV
№ интер7
вала
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13
Рег. 11 –0,3 –0,7 –0,7 –0,5 –0,1 0,1 0,5 0,7 1,0 1,3 1,7 2,0 2,2
Рег. 12 –0,3 –0,8 –0,8 –0,6 –0,2 0,1 0,5 0,7 1,1 1,4 1,8 2,1 2,4
Рег. 13 –0,4 –0,8 –0,9 –0,6 –0,2 0,1 0,5 0,8 1,1 1,4 1,8 2,2 2,5
Рег. 14 –0,4 –0,9 –0,9 –0,6 –0,2 0,1 0,4 0,7 1,0 1,4 1,7 2,0 2,4
Рег. 15 –0,4 –0,9 –0,9 –0,6 –0,2 0,1 0,4 0,7 1,0 1,4 1,7 2,0 2,4
Рег. 16 –0,4 –0,8 –0,8 –0,5 –0,2 0,2 0,5 0,8 1,0 1,3 1,7 1,9 2,2
Рег. 17 –0,4 –0,8 –0,8 –0,5 –0,2 0,1 0,5 0,7 1,0 1,2 1,5 1,8 2,1
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